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Рассмотрены основные вопросы практической аттестации 
инверсионновольтамперометрических методик анализа компонентов в 
различных объектах.
Аттестация методик вы полнения измерений 
(М ВИ ) является неотъемлемой частью Государст­
венной системы обеспечения единства измерений. 
О публикованны й в 1993 г. Закон РФ «Об обеспе­
чении единства измерений» четко определил сф е­
ры распространения государственного метрологи­
ческого контроля и надзора (охрана окруж ающ ей 
среды, здравоохранение, испы тания и контроль 
качества продукции и др.), а также требования к 
М ВИ, используемым в данны х сферах деятель­
н о сти .
С 1 июля 1997 г. на территории Российской 
Ф едерации введен в действие ГОСТ Р 8.563 «ГСИ. 
М етодики вы полнения измерений», который яв ­
ляется на сегодняш ний день основны м  норм атив­
ным докум ентом , определяю щ им  требования к 
разработке и аттестации М ВИ.
Разработка М ВИ состоит, как правило, из 
нескольких этапов:
- выбор метода и средств изм ерений;
- установление последовательности и содер­
жания операций при подготовке и вы полнении 
измерений;
- установление приписанны х характеристик 
погреш ности изм ерений;
- разработка нормативов и процедур контро­
ля точности результатов измерений;
- разработка документа на МВИ;
- метрологическая экспертиза проекта доку­
мента на М ВИ;
- аттестация М ВИ;
- стандартизация М ВИ.
Выбор метода для реш ения конкретных ана­
литических задач играет важную роль. При этом 
необходимо учитывать цели анализа и характе­
ристики анализируемы х объектов, разрешаю щую 
способность метода, возможность его автоматиза­
ции, а также эконом ические аспекты аналитичес­
кого процесса.
При анализе различных объектов окруж аю ­
щей среды, а также пищ евых продуктов и продо­
вольственного сырья часто возникает проблема оп ­
ределения микроколичеств вредных примесей и 
для ее реш ения необходимо выбрать такой анали­
тический метод, который характеризуется низким 
пределом обнаружения и высокой селективностью.
Инверсионные электроаналитические методы 
практически полностью удовлетворяют приведен­
ным выше требованиям и находят ш ирокое приме­
нение в соврем енной аналитической  практике. 
Эти методы позволяю т успеш но осущ ествлять 
аналитический контроль промы ш ленны х процес­
сов и материалов, объектов окружаю щ ей среды, 
пишевых продуктов и продовольственного сырья, 
биологических и клинических объектов и др.
В России сущ ествует несколько ан али ти ­
ческих центров, усп еш н о разрабаты ваю щ их и 
совершенствую щих инверсионно - вольтамперо- 
метрические (ИВ) приборы и методы анализа. К 
их числу относятся  н аучн о-и сследовательская  
лаборатория микропримесей Томского политехни­
ческого университета и ООО «Н П П  Техноаналит» 
(г. Томск), ТОО Н П В П  «ИВА» при Уральском 
государственном эк о н о м и ч еско м  уни верси тете 
(г. Екатеринбург), учебно-научно-производственный 
коллектив «Аналит» К убанского государственного 
университета (г. К раснодар). С озданны е в этих 
аналитических центрах ИВ приборы позволяю т 
определять значительное количество элементов в 
самых разных объектах.
У спеш ное п р и м ен ен и е  ИВ м етодов для 
анализа объектов, относящ ихся к сфере распрос­
тр ан ен и я  госу дар ствен н о го  м етр о л о ги ч еско го  
контроля и надзора, требует наличия аттестован­
ных М ВИ . И тоги со тр у дн и чества  У ральского  
НИИ метрологии и специалистов выше названных 
ан алитических  ц ен тров  в части п рак ти ческой  
аттестации МВИ отраж ены  в данной статье.
Аттестация М В И , согласно [1], заклю чается 
в установлении и подтверж дении соответствия 
МВИ предъявляемым к ней метрологическим тре­
бованиям . В процессе аттестации оцениваю тся 
метрологические характеристики погреш ности ре­
зультатов измерений, получаемых при соблюдении 
требований и правил данной М ВИ, а также назн а­
чаются нормативы оперативного контроля погреш ­
ности измерений.
С пециалистами Уральского Н И И  м етроло­
гии, являю щ егося  Г о сударствен н ы м  научны м  
м етр о л о ги ч ески м  ц ен тр о м  Г о сстан дар та  РФ , 
накоплен больш ой опы т в части практической  
аттестации М ВИ, разработан целый ряд методи­
ческих р ек о м ен д ац и й  по о ц ен и в ан и ю  х а р а к ­
теристик погреш ности результатов измерений и 
назначению  нормативов оперативного контроля 
12,3,5].
Процедура оцен ивания характеристик пог­
решности результатов измерений и ее составля­
ющих начинается с планирования эксперим ента 
и выбора соответствующего алгоритма оценивания 
в соответствии с требованиям и |2 |.
Для оценивания характеристики случайной 
составляющей погрешности результатов измерений
рекомендуется использовать реальные пробы ан а­
лизируемых объектов, в которых содержание опре­
деляемых компонентов охватывает весь диапазон 
изм ерений. При использовании реальных проб 
наиболее полно учитываются все возможные ф ак­
торы, ф орм ирую щ ие случайную  составляю щ ую  
п о гр еш н о сти  (условия н р о б о о тб о р а , вл и ян и е  
матрицы пробы на ИВ определение различны х 
ко м п о н ен то в , взаи м н ое вл и ян и е  эл ем ен то в  и 
д р .) .
При аттестации МВИ содерж аний различ­
ных ком понентов в пробах объектов окруж ающ ей 
среды, пищ евых продуктов и продовольственного 
сырья, биологических и клинических объектов 
и др. ИВ методом характеристику части случай­
ной со ставл яю щ ей  п о гр еш н о сти  (п о к а за те л ь  
сходимости), если в прописи МВИ было предус­
мотрено проведение параллельных определений, 
и характеристику случайной составляю щ ей пог­
реш ности (показатель воспроизводим ости) рас­
считывали на основании полученных эксперим ен­
тальных данных.
Оценивание характеристики систематической 
составляю щ ей погреш ности результатов изм ере­
ний, получаемых при ИВ определении различных 
ком п о н ен то в  в ан али зи руем ы х  объектах, п р о ­
водилось, как правило, с прим енением  метода 
добавок. В качестве добавок использовали либо 
ГСО состава водных растворов ионов определя­
емых ком понентов, либо аттестованны е смеси [3J.
При наличии ГСО, по составу адекватных 
пробам анализируемы х объектов, оцен ивание 
характеристики систем атической составляю щ ей 
погреш ности результатов измерений проводилось 
с использованием  образцов. Н апример, при ат­
тестации методик ИВ определения ком понентов 
в пробах пищ евых продуктов и продовольствен­
ного сырья использовали ГСО 7151-95 состава 
муки, ГСО 7069-93 состава клубней картоф еля, 
ГСО 7218-95 состава водки и сп и рта  вы сш ей 
очистки и др.
На основании полученных данны х оцен ива­
ли характеристику погреш ности результатов изм е­
рений для всего диапазона действия аттестуемой 
методики. Значения характеристики погреш ности 
результатов и зм ерен и й  не долж ны  п ревы ш ать 
существующих на сегодняш ний день норм погреш ­
ности измерений показателей состава анализируе­
мых объектов. Н апример, нормы погреш ности 
изм ерений показателей состава и свойств проб 
природных, питьевых и сточных вод устанавли­
ваются в 14 1.
С огласн о |1 |,  докум ент на М ВИ долж ен 
содерж ать раздел, регламентирую щ ий нормативы 
и процедуру контроля погреш ности результатов 
выполняемых измерений. Разработка нормативов 
и процедуры оперативного контроля показателей
качества результатов измерений проводилась в 
соответствии с требованиями |5 | по результатам 
оценивания метрологических характеристик МВИ. 
Аттестованные в У Н И И М  методики ИВ опреде­
ления компонентов в различных объектах включа­
ли, как правило, алгоритм проведения оператив­
ного контроля сходимости, алгоритм проведения 
оп ер ати вн о го  кон троля  восп р о и зво ди м о сти  и 
алгоритм проведения оперативного контроля пог­
решности (точности) с использованием образцов 
для контроля или с использованием метода доба­
вок.
По итогам метрологической экспертизы  
п р е д с т а в л е н н ы х  в У Н И И М  д о к у м е н т о в  по 
р а зр а б о т к е  М В И  р а зл и ч н ы х  к о м п о н е н т о в  в 
объектах окружающей среды, пищевых продуктов 
и продовольственного сырья, биологических и 
кли нических  объектов и др. были оф ормлены
Таблица 1
Методики ИВ определения компонентов в различных объектах, 
прошедшие аттестацию и (или) метрологическую экспертизу в УНИИМ
Объект анализа Определяемый
компонент
Организация- 
разработчик МВИ
Питьевые, природные и очищенные сточные 
воды
Питьевые, природные и очищенные сточные 
воды
Пищевые продукты
Жировые продукты
Рыба, продукты моря и продукты их
переработки
Плоды, овощи и продукты их переработки 
Мясо, рыба, яйца и продукты их переработки 
Мука, крупа, зерно и продукты их переработки 
Хлеб, хлебобулочные и кондитерские изделия 
Чай, кофе, какао и др.
Молоко и молочные продукты 
Алкогольные и безалкогольные напитки 
Алкогольные напитки 
Сахар и сахарная свекла 
Корма и кормовые добавки 
Биологические объекты (кровь, моча) 
Косметические препараты и средства 
декоративной косметики
Hg
Анилин
Витамин С
As, Fe 
As, Hg
Cu, Pb, Zn, Cd, Sn, Pb 
Cu, Pb, Zn, Cd, As 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd, Co 
Cu, Pb, Zn, Cd, As, Fe, Hg 
Co, Ni 
Hg, Cu, Pb, Zn, Cd, As 
Cu, Pb, Zn, Cd, As 
Cu, Pb, Cd, Hg 
Zn, Cd, Pb, Cu, Hg
Томский
политехнический 
университет (ТПУ), 
НПП “Техноаналит”, 
г. Томск
Питьевые, природные и сточные воды 
Плоды, овощи и продукты их переработки 
Мясо, рыба, яйца и продукты их переработки 
Мука, крупа, зерно и продукты их переработки 
Хлеб, хлебобулочные и кондитерские изделия 
Чай, кофе, какао и др.
Молоко и молочные продукты 
Алкогольные и безалкогольные напитки 
Консервированные пищевые продукты 
Корма и комбикорма
Pb, Cr, Zn, Ni, Cd, Cu 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Sn, Pb 
Cu, Pb, Zn, Cd
Уральский 
государственный 
экономический 
университет, 
г Екатеринбург
Питьевые, природные, сточные и морские воды 
Почвы
Плоды, овощи и продукты их переработки 
Мясо, рыба, яйца и продукты их переработки 
Мука, крупа, зерно и продукты их переработки 
Хлеб, хлебобулочные и кондитерские изделия 
Чай, кофе, какао и др.
Молоко и молочные продукты 
Алкогольные и безалкогольные напитки
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu, Pb, Zn, Cd 
Cu Pb, Zn, Cd
Кубанский 
государственный 
университет, 
г Краснодар
свидетельства об аттестации МВИ.
Высокий аналитический и метрологический 
у р о в е н ь  а т т е с т о в а н н ы х  М В И  п о д т в е р ж д е н  
включением ряда методик ИВ определения то к­
сичных металлов в пробах пищевых продуктов и 
п р о д овольствен н ого  сы рья  в п роект  ГОСТ Р 
«ГСИ. Пищевые продукты и продовольственное 
сырье. Методы инверсионно-вольтам пером етри- 
ческого анализа на содержание токсичных элем ен­
тов (кадмия, свинца, меди и цинка).
П е р е ч е н ь  ИВ м е т о д и к , п р о ш е д ш и х  
аттестацию и (или) метрологическую экспертизу 
в УН И ИМ , приведен в таблице 1.
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